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Gemische aus verdampfbaren organischen Stoffen 
und schwer oder nicht verdampfbaren BegleilstofTen 
hat man bisher in eincm Verdainpfer oder in einer 
Dcstillaiionskolonne zerlegt, die dabei erhaltenen 
Riickstande gesammelt und periodisch hieraus weitere 5 
verdampfbare Anteile bei hoheren Temperaturen aus- 
getrieben. Bei dieser Arbeitsweise wird ein verhaltnis- 
miiBig grofier Anteil der zu zerlegenden Stoffe zersetzt. 
Die Ruckstande empfindlicher Stoffe hat man deshdb 
in Dunnschichtverdampfern aufgearbeitet, urn so die io 
Reste der verdampfbaren Anteile abzutrennen. Da die 
in Verdampfern oder in Destillationskolonncn er- 
haltenen Riickstande oftmals eine groBe Menge ver- 
dampf barer Anteile enthalten und daher einen hohen 
Anteil am Gesamtvolumen der Ausgangsstoffe aus- 15 
machen, ist es notwendig, mehrere Dunnschichtver- 
dampfer zu verwenden, da die Verdarnpfungskapazitat 
von Dunnschichtverdampfern bekanntermaften klein 
isi. 

Es ist vorteilhaft, nach Art der bekannten Zv/ei- so 
stufenfraktionierung solche Gemiscbe kontinuierlich 
desiillativ von den Begleitstoffen zu reinigen, indem 
man die Gemische, gegebenenfalls nach Vorerhitzung, 
in eine Destillationskolonne einfiihrt, in welcher ein 
erheblicher Teil der verdampfbaren Bestandteile ver- 25 
dampfi wird. Der verdampfte Anteil wird am Kopf 
der .Kolomic als gereiiiigt abgezogen. Der flussige 
Anteil (Sumpf) wird dabei im Umlauf erhitzt. V/e- 
nigstens die dadurch gebildeten Dampfe werden ober- 
halb des Sumpfes in die Destillationskolonne zuriick- 30 
gefiihrt. Gleichzeitig wird stetig aus einem kleinen 
Teil der Sumpffraktion in einer zwciten Trennstufe 
der Rest der verdampfbaren Besiandteile abgetrieben. 
Dieser Rest wird, vorzugsweise nach [Condensation, 
der Destillationskolonne wieder zugefiihrt. 35 

Bei bekannten Vcrfahren dieser Art ha : ; man sich 
beimilu, von Stufe zu Stufe die Abtrennung der ver- 
dampfbaren Stoffe mSglichst weit 711 treiben. Hierbei 
si nd Zersetzungen bzw. Fclgereaktionen unvermeid- 
Hch, so daft der erfindungsgemaB angestrebte Zweck, 40 
den verdampfbaren Hanptbestandteil in mogiichst 
reincr Form in mogiichst holier Ausbeute zu erhalten, 
nicht erreicht wird. 

ErfindungsgemaB lassen sich diese Nachteile Ver- 
mel den, indem man die Hauptverdampfung in der 45 
Destillationskolonne nur so weit. treibt, daft in der 
Sumpffraktion ein Gehalt an schwer oder nicht ver- 
dampfbaren Bestandteiien von 30 bis 75 %> insbe- 
sondere von 40 bis <30°/o> aufrechterhalten wird und 
da nn die Trennung in der zweiten Stufe nicht wie nach 50 
den j bekannten Stand der Technik in einer Fraktionier- 
kolonne, in der Regel mit Umlaufverdampfer, son- 
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dern durch Diinnschichtverdampfung vorgenommen 
wird. 

Auf diese Weise wird durch A uf reenter halt ung eines 
gewissen Mindestgehaltes an verdampfbaren Anteilen 
im Sumpf die thermische Zersetzung weitgehend 
zurtickgedrangt. Die Diinnschichtverdampfung er- 
moglicht auf schonende Weise die Austrcibung des 
Restes der verdampfbaren Stoffe. Der apparative 
Auf wand fur diese Verfahrensstufe ist dabei durch die 
Vornahme der Hauptverdampfung in der Destillations- 
kolonne auf ein ertragliches Mafi zuruckgefuhrt, und 
die Dunnschichtverdampfung stellt so keinen Eng- 
paft fur das Gesamtreinigungsverfahren dar. 

Es ist vorteilhaft, bei einer Reinigung von orga- 
nischen Syntheseprodukten exothermer Reaktionen 
die frei werden de Warmemenge oder die Warme der 
Reaktionsprodukte solcher Reaktionen durch Warme- 
austausch zur Aufheizung des zu reinigenden Ge- 
misches vor dessen Einffihren in die Destillations- 
kolonne zu verwenden. Der Kreislauf zwischen 
Destillationskolonne und nebengeschaltetem Rohren- 
erhitzer kanu mit Hilfe einer Pumpe beirieben werden. 

Man kann zus&tzlich in die Destillationskolonne 
Wasserdanipf einfiiliren. 

Die im Erhitzer angereicherten Begleitstoffe ge- 
langen Liber den Sumpf der Kolonne oder unmittelbar 
in kleinen Anteilen, z. B. 0,5 bis 15%, insbesondere 
0,5 bis 5%)., bezogen auf das Ausgangsgemisch, in den 
Dunnschichtverdampfer, der gegebenenfalls bei einem 
tieferen Druck als die Kolonne betrieben wird. 
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ZweckmaBig laBt man den dem Sumpf entnommenen 
Teil etwa 10- bis lOOmal in der Stxinde iiber den Er- 
hitzer umlaufen. 

Als Dunnschichtverdampfer bewahrt sich ein Fall- 
stromverdampfer gut, bei dem die zu verdampfende 5 
FlUssigkeit von oben nach unten an den beheizten 
Rohren herunterflieBt und die entstandenen Dampfe 
nach oben entweichen. 

Das Verfahren eignet sich fiir die Zerlegung von 
Rohprodukten aus organischen Synthesen, z. B. 10 
Chlorieningsprodukten, stickstoffhaltigen organischen 
Verbindungen, wie Nitrilen, undOxydationsprodukten. 
Auch in der Olindustrie kann das Verfahren Ver- 
wendung finden. 

Beispiel 15 

3200 kg Cyclohexanol, das durch Umsetzung von 
Anilin mit Wasser und WasserstofT hergestellt und aus 
dern Reaktionsgemisch abgetrennt wurde und etwa 
1% hohersiedende stickstoffhaltige Verbindungen 20 
enthalt, werden stiindlich iiber die Leitungl dem 
Warmeaustauscher 2, in dem sie auf 160°C aufge- 
heizt werden, zugefuhrt, wobei 70°/ 0 verdampfen. Das 
dampfformig-flussige Gemisch wird der Destinations- 
kolonne 3, die im mittleren Teil Fullkorper enthalt, 35 
zugefuhrt. Aus dem oberen Teil der Kolonne ent- 
weichen die Dampfe fiber einen Dephlegmator 6 
durch die Leitung 10. Am Boden der Kolonne sammelt 
sich der fiiissige Teil des Ausgangsgutes als Sumpf. 
Etwa 1100 kg dieser FlUssigkeit werden stiindlich 30 
durch Leitung 7 in den dampf beheizten Rohren- 
erhitzer8 mit 15 m 2 Heizfiache geleitet, in dem die 
Flussigkeit auf 160° C erhitzt wird und teilweise ver- 
dampft. Die Dampfe und der unverdampfte Teil 
gelangen durch Leitung 9 oberhalb des Fliissigkeits- 35 
spiegels in die Kolonne. Im kontinuierlichen Betrieb 
hat der Sumpf 4 ein konstantes Volumen. Er besteht 
zu 35% aus den hochsiedenden stickstoffhaltigen 
BegleitstofTen und zu 65% aus Cyclohexanol. Der 
Stand des Sumpf es wird durch einen automatischen 40 
Regler 16 mit Regulierventil 15 konstant gehalten. 
Von der Sumpffraktion werden stiindlich 100 kg iiber 
die Leitungen 7 und 11 in einen Dunnschichtverdampfer 
12 gefuhrt, in dem die schwer verdampf baren Begleit- 
stoffe vom dampfformigen Cyclohexanol getrennt 45 
werden. Die Dampfe werden durch Leitung 14 ober- 
halb des Flussigkeitsspiegels in dieDestillationskolonne 
eingef uhrt, wahrend durch Leitung 13 stiindlich 32 kg 
nicht verdampfbarer Riickstand abgezogen werden. 

Das aus der Kolonne entweichende dampfformige 50 
Cyclohexanol wird in einem Warmeaustauscher auf 
250° C erhitzt und einem beheizten Rohrenofen, dessen 
Rohre mit geformtem, aus Kupfer und Bimsstein be- 
stehendem Kataiysator gefullt sind, zugefuhrt. Bei 
einmaligem Durchgang erhalt man 75% Cyclo- 55 
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hexanon. Der Kataiysator besitzt 4 Monate seine voile 
Aktivitat und wird dann regeneriert. < 
LaBt man den Dunnschichtverdampfer weg, so 
ergibt sich, daB bei sonst gleicher Arbeitsweise aus 
dem Sumpf stiindlich 106 kg (mehr als dreimal soviel 
wie erfindungsgemaB) abgezogen werden miissen, urn 
ebenfalls zu einer Lebensdauer des Dehydrierkataly- 
sators in der Cyclohexanonstufe von 4 Monaten zu 
kommen. Reduziert man die Mengen des endgiiltig 
abgenommenen Riickstandes auf 52 kg stiindlich, so 
weist der Dehydrierungskatalysator in der Cyclo- 
hexanonstufe nur noch eine Lebensdauer von einer 
Woche auf. 

Fiihrt man die Sumpffraktion der ersten Kolonne 
in eine zweite Kolonne gleicher Bauart und f uhrt man 
die in der zweiten Kolonne erhaltenen Dampfe in die 
erste Kolonne zuriick, so kann man im Rohren- 
erhitzer der zweiten Kolonne die Konzentration der 
schwer und der nicht verdampf baren Begleitstoffe so 
weit steigern, daB nur 60 kg als endgiiltiger Riickstand 
abgezogen werden miissen, ohne daB Stauungen infolge 
Dickfiussigkeit im Rohrenerhitzer eintreten. Allerdings 
betragt die Lebensdauer des Dehydrierkatalysators 
dann ebenfalls nur 1 Woche. 

Patentanspruch : 

Kontinuierliches Verfahren zur destillativen 
Reinigung verdampfbarer organischer StofTe von 
schwer oder nicht verdampfbaren Begleitstoffen 
durch Hauptverdampfung der verdampfbaren Be- 
standteile des gegebenenfalls vorerhitzten Ge- 
misches in einer Destillationskolonne, aus welcher 
der verdampfte Anteil am Kopf abgezogen wird, 
wahrend der fiiissige Anteil (Sumpf) im Umlauf 
erhitzt wird, wobei wenigstens die dadurch ge- 
bildeten Dampfe oberhalb des Sumpfes in die 
Destillationskolonne zuruckgefuhrt werden und 
gleichzeitig stetig aus einem Teil der Sumpffraktion 
in einer zweiten Trennstufe der Rest der ver- 
dampfbaren Bestandteile abgetrieben und, vor- 
zugsweise nach Kondensation, der Destillations- 
kolonne wieder zugefuhrt wird, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB in der Sumpffraktion 
ein Gehalt an schwer oder nicht verdampfbaren 
Bestandteilen von 30 bis 75 %> insbesondere 40 
bis 60%, aufrechterhalten und die Trennung in der 
zweiten Stuf e durch Diinnschichtverdampfung vor- 
genommen wird. 
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